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Abstract of EP0490750 

Liquid cosmetic composition of the two-phase type, containing (a) an aqueous phase, (b) an oily phase 
containing a dialkyi phthaiate, (c) solid particles which are insoluble in the aqueous phase and in the oily 
phase, and (d) one or more density-equilibrating agents. The composition has the advantage of being 
film-forming, of having rapid penetration, of imparting freshness and softness to the skin, of providing for 
good retention of the perfume and of having an aesthetically attractive appearance. 
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@ Composition cosmMque llqulde d deux phases, contenant au molns un dialkylphtalate, des 
particules insolubies et un agent6quillbrant les densltte. 



@ Composition cosmdtique liquide du type d deux phases, contenant (a) une phase aqueuse, (b) une 
phase huileuse renfenmant un dialkytphtalate. (c) des particules soildes insolubies dans la phase 
aqueuse et dans la phase hufleuse, (d) un ou plusieurs agents ^uOibrant les density. 

1^ composition prteente I'avantage d'dtre fQnrK3gdne, d'avoir une pdndtration rapide. de convnuni- 
quer de la fratcheur et de la douceur h la peau. d'assurer une bonne tenue du parfum et d'avoir un 
aspect esth6tiquement attrayant 
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Uinvention a pour objet une composition iiquide k deux phases, comprenant (a) une phase aqueuse, (b) 
une phase huileuse d base de dialkylphtalate, (c) des particules sdldes insolubles dans la phase aqueuse et 
dans la phase huOeuse et (d) un agent 6qufllbFant les densit^s. 

On connaft des compositions cosmdtiques liquides d deux phases, contenant une phase huileuse et une 
5 phase aqueuse, ces deux phases se trouvant I'une au-dessus de I'autre. Au nnoment de Temploi. on obtient 
une dispersion par agitation. Une telle composition d deux phases stratifi6es se prdte assez mal d la formation 
d'une suspension homogdne par agitation ou seoouage et la partie huileuse supdrieure a tendance d dtre 
consomm6e en quantity plus grande que la partie aqueuse. 

La demande de brevet finangais n*" 2.208.642 (SHtSEIDO) enseigne une composition Iiquide, comprenant 
10 (1) une phase huileuse, (2) une phase aqueuse, (3) un Iiquide organlque miscible d la phase aqueuse, mals 
non miscible d la phase huileuse, (4) des particules solldes finement divistes insolubles dans les liquides (1), 
(2) et (3), ces particules dtant adsorbdes d I'lnterface de (1) et (2). 

Le brevet US 4.767.741, de KOMOR (AVON PRODUCTS) enseigne une composition cosmdtique Iiquide 
d deux phases, similaire d oelle de SHISEIDO avec la difference que les particules solides non miscibles sont 
15 tbmn^es par pndcipitation in situ. 

Ces deux brevets utillsent comme Iiquide organique (3) un aicool de falble poids mol6culaire et en parti- 
culierl'6tiianol. 

Cependant, la presence d'un aicool de faMe polds mol6culaire tel que r^thand, est souvent irritante et 
un besoin existe pour une composition cosm^tique aqueuse exempte d'alcoot. 
20 Par ailleurs, les deux brevets susmentionn6s utilisent conrune phase huileuse la paraffine Iiquide, du squa- 
lane, des acides gras sup^rieurs, des esters de mono-acides ou de diaddes gras, des huiles v6g6tales ou ani- 
males, des aloods gras, des polyalkyl^neglyods ou des huiles synthdtiques. Aucun de ces deux brevets 
n'enseigne I'utilisatlon des dialkylphtalates. 

On a d^couvert que la presence de dialkylphtalate dans une composition cosmdtique Iiquide aqueuse 
25 communique d la composition des qualit6s cosm^tiques appr^ciables, notamment des propri6t6s filmog^nes 
et de douceur. En effet, le dialkylphtalate communique d la peau un toucher doux. 

On a 6galement constat6 que la presence du dialkylphtalate favorise la permanence du parium dans la 
composition ainsi que sur la peau mdnne en I'absence d'alcod. 

Enfin, Tutiiisation d'un dialkylphtalate pennet d'obtenir une composition liquids k deux phases pr6sentant 
30 un aspect esthdtiquement attrayant 

L'invention a pour objet une composition cosm6tique Iiquide du type d deux phases, comprenant (a) une 
phase aqueuse, (b) une phase hufleuse comprenant un ou plusieurs dialky!phtalate(s), (c) des particules sdl- 
des Insdubles dans la phase aqueuse et dans la phase huileuse et (d) un ou plusieurs ag6nt(s) 6quilibrant les 
densit6s; la phase huileuse se pr6sentant sous la fonme de billes qui, par agitation, se dispersent de fagon 
35 homog^ne dans la phase aqueuse et au repos se reconstituent au fond du recipient sous forme de peries. Cette 
composition d deux phases, exempte d'alcool, pr6sente un aspect estti6tiquement attrayant 

D'autres objets de I'invention apparaltront d la ledura de la description et des exemples. 

Les dialkylphtalates utilis6s dans les compositions ont pour fonmule g6n6rale : 



45 




ou R est un reste alkyle en Ci-C4, en particulier un rests m6thyle, 6ttiyle, butyle. 

phase aqueuse peut dtne constitute par de I'eau d6min6ralis6e stMe ou par une eau florale telle que 
de I'eau de rose, de i'eau de Ueuet, de i'eau de camomiDe ou de Peau de taieul. 

Les particules sdides insdubles dans la phase huDeuse ainsi que dans la phase aqueuse, ont une dimen- 
55 sion infdrieured 10^m. On peut utOisertouteparticule solids insoluble dans les deux phases et qui semaintient 
d rinterface huOe/eau. 

Les particules sdides insdubles sont chdsles de prdf6rence dans le groupe fdm6 par les matidres mind- 
rales et oiganlques suhrantes : 
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oxyde de fer. dioxyde de titane. oxyde d'antimoine, oxyde de magnesium, alumine, oxyde de zinc, peioxyde 
de zinc, aluminate de calcium, acide siiiciqud, slllco-aluminate de noagndsium, talc, mica, kaolin colloidal, ben- 
tonite, laurate de zinc, chlorure de pdyvinyle, nacre, noirde carbone. lanollne. 

La composition cosm^tique k deux phases selon Tinvention comprend Sgalement un ou plusieurs agents 
5 ^quilibrant les densit^s qui ont pour but d'^quitibrer les denslt6s de la phase de dialkylphtalate et celle de la 
phase aqueuse. Ces agents 6quilibrant les density sent cholsis dans le groupe fonmd paries prodults solubles 
dans la phase aqueuse, les produits solubles dans ie dialkylphtalate et leurs melanges. La fbnctton de I'agent 
dquUibrant les densitds est d'augmenter la denslt6 de la phase aqueuse en augmentant sa masse sans prati- 
quement changer son volume ou bien de diminuer la densit6 du dialkylphtalate en augmentant son volume sans 
10 changer conskJ^rablement sa masse 

Comme exemple d'agent dquilibrant les density, soluble dans les dialkylphtalates, on peut citer les huiles, 
notamment les adlpates tels que le dk)ctyladipate. les myristates tels que risopropylmyristate, les palminates 
tets que I'octylpalmitate, les stdarates tels que I'lsopropyistdarate, des vitamines telles que la vitamlne A, la 
vitamine E. la vttamine F, des huiles telles que I'huile de toumesd, I'huile de poisson, le t6tra 6thyl-2 hexanoate 
IS de penta^rythritol et produits similaires. 

Comnne agent ^uiiibrant les densit^s, soluble dans I'eau, on peut citer les sels min^raux ou organiques 
hydrosoluUes tels que le phosphate trlsodlque, le phosphate dlsodk)ue, le phosphate monosodique, le m6ta- 
blsulffte de sodium, le sulfate de magndsium, le sulfate de sodium, le phosphate monopotassique, ie phosphate 
dipotassique, le phosphate tripotassique, le chlorure de sodium, le chlofure de potassium, les citrates mono-, 
20 di- et trisodiques, et en g6n6ral les sels min6raux solubles dans Teau. 

Comme agent 6quilibrant les densitds, soluble dans Teau, on peut 6galement utiliser un composant oos- 
m6tlque, par exemple un conservateur, un filtre UV, un agent tampon, un agent d'Mat du taint et en g^ndral 
tout compos6 soluble dans I'eau qui augmente la density de I'eau. 

On peut utiliser d la fois un agent 6quilibrant les densit6s, soluble dans Teau et un agent 6quilibrant les 
25 densit^s, soluble dans le dialkylphtalate. 

Dans la composition liqulde d deux phases, selon I'lnvention, la phase d base de dialkylphtalate se pr6sente 
sous forme de billes qui, par agitation, se dispersent sous fomie de micro-bllles dans la phase aqueuse et se 
reconstltuent au repos au fond de la phase aqueuse. Les particutes sdides insdubles se placent k rinterface 
des billes d'hulle contenant le dialkylphtalate et de I'eau. 
30 Les partlcules soltdes insdubles et les agents dquilibrant les densit6s favorisent la fbnmation et la stability 
des billes d'huile dans I'eau au repos. 

La composition cosnndtlque selon rinventlon renfemie de 0,5 d 15 % et de pr6f§rence de 2 d 1 0% en poids 
de dialkylphtalate, de 1 ^ 12% en poids d'agent ^quilibrant les densitds et de 0,005 d 0,5% et de pr6f6rence 
de 0,01 d 0,05% en poids de partlcules soildes insolubies dans les deux phases, du poids total de la compo- 
35 sition. La phase aqueuse repr^sente de 78 d 99,5% et de pr6f6rence de 90 d 95% en poids du pokis total de 
la composition. 

La composition cosm6tique liqulde d deux phases peut 6galement renfenmer les adjuvants habitueliement 
utilises dans la cosm6tlque. Selon leur nature hydrophOe ou lipophile, ces adjuvants seront dissous dans la 
phase aqueuse ou dans la phase de dialkylphtalate. Panfni ces adjuvants, on peut dter les parfums, les agents 

40 conservateurs, les s^uestrants, les colorants; les agents adoucissants tels que rallantoTne, les extraits de 
plante; les extraits de fruits; les agents hydratants tds que la glycerine, rhydroxyprdine, les agents tampon, 
les humectants tels que le butyl^neglycd, les flltres UV liposolubles. les huiles, les vitamines, notamment la 
vitamine B5, la vitamine E, les agents d'^dat du telnt tds que la guanosine, etc. 

Pour preparer la composition d deux phases, on prepare d'abord la phase aqueuse en dissotvant dans 

45 reau I'agent ^uiiibrant les density et les adjuvants solubles dans Teau. On disperse dans cette phase 
aqueuse, soit d troid, soit en chaufliant I6gtoment, les partioules sdides insdubles dans I'eau et on y verse 
ensuite la phase contenant le didkylphtalate. les agents ^qullibrant la density, solubles dans le dialkylphtalats 
et les autres adjuvants liposdubles (huiles, parfums, etc.). On agite environ une heure d une heure et demi et 
en lalssant reposer. on obtient deux phases. 

so L'invention sera mieux comprise d Takje des exemples non llnfiitatifs d-aprte. 
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BAUME APRES-RASAGE 



- Di6thylphtalate 



- Nacre 



- Glycerine 



- AUantoine 



- Chlorure de sodivun 



- Butyl^ne glycol 



30 ' Citrate tiisodique 



- Conservateur 



- Parfum 



- Eau 



0,02 



0,2 



0,2 



- T6tra-6thyl 2-hexanoate de pentaerytritol l 



0,05 



qsp II 
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EXEMPLR 2 



COMPOSITION TONIQUE 



10 



% enpoids 



- Di6thylphtalate 



15 



- Mica 



0,02 



- Citrate trisodique 



20 



- Chlomre de sodium 



- Sulfate de magnesium 



25 



* Allantome 



0,05 



30 



- Conservateurs 



- Parfum 



0,3 



35 



- Eau 



qsp 100 
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EXEMPLE ? 



BAUME APRES-RASAGE 



- Di6thylphtalate 

- Diisotrid^cylc myristate 

- Nacre 

- Citrate de sodium 

- Chlorure de sodium 

' Sel disodique de Tacide Ethylene diamine 
tetra-acdtique (EDTA) 

- Acide 2-hydroxy 4-m6thoxyben2oph6none 
5-sulfurique (Filtre UV) 

- Conservateurs 

- Allantoine 

- Eau 



% en pQidfs 
2 

0,5 

0,04 

2 



qsp 



0,05 
0,3 
0,9 
100 



50 
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EXEMPLE 4 



10 



15 



25 



COMPOSITION TONIQUE 



- Di€thylphtalate 
" Dioctyladipate 



- Nacre 



- Parfum 



20 - Glycerine 

- Chlorure de sodiiim 



- Conservaieurs 



- Eau 



% en noids 
12 
9 

0,02 
0,1 
1 
2 

03 

qsp 100 
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EXEMPLR 5 



COMPOSITION TONIQUE 





% en poids 


- Dibutvlnhtalat^ 




— TQntTii1^f*vlmvrictat^ 






U»U2 


- Parfum 


0,1 


• Glycerine 


5 


- Chlorure de sodium 


1 


- Phosphate monopotassique 


0,5 


- Phosphate dipotassique 


0,5 


- Conservateurs 


0.3 


- Eau 


qsp 100 



COMPARAISON DES PROPRIETES COSMETIQUES DBS COMPOSITIDNS AVEC ET SANS DIETHYi^ 
PHTALATE 

On a pr6par6 les trois oompositiond cosm6tiques liquides diphas6es ci-aprte : 

CoynpQSirion I % en poids 

- Di6thylphtalate 5 

- Mica 0.02 

Chlonire de sodium g 
' Parfum 0,05 
* qsp 100 
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Compnsiri^n 9 

- T6tra dthyl 2-hcxanoatc dc pecita^rythritol 5 

- Mica 



- Chlorure de sodium 

- Parfum 

- Eau 



0,02 
9 

0,05 
qsp 100 



CompQsirii;)n ;^ 



- Alcool 6thylique ^ 

- Mica 

- Chlorure de sodiiun 

- Parfum 

- Eau 



0.02 
9 

0,05 
qsp 100 



La composition 1 . selon rinventionp contient du di6thylphtalate, la composition 2 contient d la place du dl6- 
thylphtaiate du t^tra^thyt 2-hexanoate de penta6rythritol qui est un adoucissant utilise en cosm6tique. at la 
composition 3 contient d la place du dl^thyiphtalate de I'alcooi 6thylique. 

On asoumis cette composition d un panel de 12femme8 qui onteu 6 juger en aveugle ies trois compositions 
suivantes, en ce qui conceme I'effet filmog^ne, Teffet mouiant (p6n6tration rapide). la sensation (d6sagr6abie) 
de gras, I'effet non collant, la firafcheur. la sensation de douceur aprto application, I'apprtelation du parfum, la 
tsnue du parfum. 

Les r6sultats figurent sur le tableau d-api^s. 
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1 

i 


Composition 1 


Composioon 2 


Composition 3 


5 


■ 

Effet filmog&nb 


12 + 


12 + 


12- 


10 


Effet xnouillant 
(p6n6cration rapide) 


12 + 


12- 


12 + 


IS 


Sensation 

(d6sagr6able) de gras 


4 + ; 8- 


12 + 


2 + ; 10 - 


Effet non collant 


10 + ; 2- 


6 + ;6- 


10 + ; 2- 


20 


Fraicheur 


12 + 


12- 


12 + 


25 


Sensation de 
douceur apr^s 
application 


10 + ; 2 - 


8 + ;4- 


6 + ;6- 




Perception du parfum 


12 + 


12- 


10 + ; 2- 


30 


Tenue du parfum 


12 + 


12- 


12- 



Sur ce tableau, le signe * indique une appr^dation favoiable et le signe - une appreciation d6favorable. 
35 Lds chiffres indiquent le nombre de femmes qui partagent rappr^ciation favorable, respectivement ddfavorable. 
On constate que la composition 1, salon rinventlon, pr6senta un effet filmogdne, une p6n6tratlon rapide, 
une sensation de fraTcheur, une bonne perception du parfum et une bonne tenue du parfum, pour les 12 fenv 
mes; que 8 ftomes sur 12 ressentent {'absence d'effet gras; que 10 femmes sur 12 trouvent la composition 
non collante et 10 femmes sur 12 trouvent que la peau est douce apr^s rapplication. 
40 Pour la composition 2. 12 femnrms notent un effet gras d6sagr6able. I'absence de fratcheur, un manque 
de penetration rapide, une falble perception et mauvaise tenue du parfum, 6 fenvnes sur 12 trouvent un effet 
collant, 8 femmes sur 12 trouvent que la peau est douce aprfts application. 

Pour la composition 3, 12femmes sur 12 trouvent une bonne penetration, une sensation de fratcheur, mais 
une absence d'effet filmogene et une mauvaise tenue du parfum, et seulement 6 femmes sur 12 trouvent que 
45 la peau est douce apr&s application. 

On constate par consequent que la composition 1, selon I'invention, oontenantdu dialkylphtalate allle les 
qualites d'effet fDmogene et de douceur aprds application aux qualites de frafoheur, de penetration rapide, de 
perception et bonne tenue du paifum et que la grande majorlte des femmes trouvent la composition non collante 
et peu grasse. 

50 La composition selon invention a par consequent ete jugee nettement superieure par rapport aux compo- 
sitions temoins 2 et 3. 



Revendicatlons 

55 

1. Composition oosmetique liquide du type e deux phases, comprenant (a) une phase aqueuse, (b) une 
phase huOeuse. (c) des particules sdldes Insolubles dans la phase aqueuse et dans la phase hulleuse, 
la phase huOeuse se pr6sentant sous la fonme de bOles, caraMris6e en ce que : 
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(i) la phase huileuse sous fonne de billes comprend un ou plusieurs dialkylphtalates de formule : 



0 




0 

ou R est un rests alkyie en C1-C4; 

(ii) la composition comprend ^galement un ou plusieurs agents ^quilibrant les densit6s. 

Composition selon la revendication 1, caFact6ris6e en oe que les partlcules solides Insdubles sont choi- 
sies dans le groupe formd par les nratidres mindrales et organiques suivantes : oxyde de fer. dioxyde de 
titane, oxyde d'antimoine, oxyde de n^gn^sium, alumina, oxyde de zinc, peroxyde de zinc, aluminate de 
calcium, acide sllicique, silicoaluminate de n^gn6sium, talc, mica, kaolin colloTdai, bentonite, laurate de 
zinc, chlorure de polyvinyle, nacre, noir de carbone, lanoline. 

Composition selon la rsvendication 1 ou 2, caract6ris6e en oe que le ou les agents 6quilibrant les densitte 
sent choisis dans le groupe formd par les produits solubles dans la phase aqueuse, les prodults solubles 
dans la phase huileuse et leurs melanges. 

Composition selon Tune queloonque des revendicatlons 1 d 3, caract6risde en oe qu'elle oontient de 0,5 
d 15% et de prMrenoe de 2 ii10% en polds de dialkylphtalate. 

Composition selon Tune quelconque des revendications 1 d 4, caract6ris6e en ce qu'elle contient de 0,005 
^ 0,5% et de prtf6rence de 0,01 d 0,05% en poids de particules sdides Insolubles. 

Composition selon i'une queloonque des revendications 1^5. caract6ris6e en ce qu'elle oontient de 1 d 
12% en poids d'agent dquilibrant les densit^s. 

Composition selon la revendication 3, caractdrisde en ce que I'agent 6quDibrant les densitds soluble dans 
la phase huileuse, est cholsi parmi les hulles telles que les myristates, les adipates. les palmitates, les 
st6arates, les vitamlnes A. E et F, I'huile de toumesd, i'huiie de poisson et ie t6trB6thyl-2 hexanoate de 

penta^rythritd. 

Composition selon I'une quelconque des revendications 3^5, caract6ris6e en ce que I'agent 6quilibrant 
les densit6s, soluble dans I'eau, est choisi plus particuii^rement dans le groupe form6 par les sels min6- 
raux et organiques, les conservateurs, les filtres UV et les agents tampon, les agents d'ddat du taint 

Composition selon I'une quelconque des revendications 1^7, caract6ris6e en ce qu'elle renferme 6ga- 
lement au woins un adjuvant oosmdtique choisi dans le groupe form6 par les parfums, les agents conser- 
vateurs, les colorants, les agents adoudssants, les agents hydratants, les agents tampons, les 
humectants. les filtres UV liposdubies, les huiles. les vitamines, les produits s^uestrants et les agents 
d'6dat du teint 
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